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Dans le brevet principal ont et6 ddcrits de nouveaux derives du 
bore de formule g<§nerale : 



i ? 




(I) 



leur preparation et les compositions qui les contiennent. 

Dans la formule generale (i), 
g et R f identiques ou differents, represented un radical alcoyle contenant 
A 4 atomes de carbone, ou foment avec l'atome d'azote adjacent un hetero- 
cycle a 5 ou 6 chainons contenant eventuellement un second heteroatone choisi 
dans le groupe des atomes d'azote, d'oxygene et de soufre, tel qu'un radical 
pyrrolidino, piperidino, morpholino ou alcoyl-4 pipd=razinyl ; 
X represente un atome d'hydrogene ou d'halogene, un radical alcoyle, alcoyl- 
oxyle ou alcoylthio contenant 1 a 4 atomes de carbone, un radical trifluoro- 
methyle ou un radical dimethylsulfamoyle j 

les atomes de carbone du radical trimethylene reliant les atomes d'azote et 

de bore peuvent etre substitues par un ou plusieurs radicaux alcoyles contenant 

1 a 4 atoraes de carbone. 

Selon le brevet principal, les nouveaux prcduits de formule 
generale (i) peuvent etre obtenus par action d'un derive du bore de formule 
generale : 




3 - Y 



(II) 



dans laquelle X est defini corame precedemment et Y represente un atome d'halo- 
gene, de preference un atome de chlore, un radical alcoyloxyle, tel que butyl- 
oxy, un radical amino-2 ethoxy ou un radical dimethylamino-2 ethoxy (dans ces 



deux derniers cas, le produit de fonnule generale (il) peut s'ecrire sous la 
forme cyclique : 




du) 



dans laquelle R^ et R^ represent ent chacun un atome d'hydrogene ou un radical 
methyle), sur un derive magnesien prepar6 in situ de formule generale : 



Hal - Mg - (CH p ). - N X 1 ( IV ) 

dans laquelle R^ et R 2 sont definis comme precederanent, Hal represente un 
atome d'halogene, et les atomes de carbone du radical trimethylene peuvent 
etre subs titues par un ou plusieurs radicaux alcoyles contenant 1 a 4 atomes de 
carbone. 

La reaction s'effectue dans un solvant organique inerte tel que 
1 'ether ethylique ou le tetrahydrofuranne, k une temperature comprise entre 
0°C et la temperature d'ebullition du melange reactionnel, et est suivie d'hydro- 
lyse dans les conditions habituelles. 

Les produits de formule generale (il) pour lesquels Y represent e 
un radical amino-2 Sthoxy ou dimethy],amino-2 ethoxy [c'est-&-dire les produits 
de formule generale (ill)] ou un radical alcoyloxyle peuvent Stre obtenus selon 
les methodes decrites par Y. RASIEL et H.K. ZIMMERMAN Jr. f Ann. 649, 111 (1961 ) 
ou par R.L. LETSINGER et I, SICOOG, J. Am. Chem. Soc. , 77,2491 (1955). 

Les produits de formule generale (il) pour lesquels Y represente 
un atome d'halogene peuvent etre obtenus selon la methode indiquee par 
J. SOULIE et P. CADIOT, Bull. Soc. Chim. , p. 1981 (1966). 

Selon le brevet principal, les produits de formule generale (i) 
possedent des proprietes fongicides interessantes et ils sont particulierement 
actifs sur 1'ordium du concombre. 

La presente addition concerne 1 'illustration du brevet principal 
par de nouveaux exemples. 
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De plus, il a ete trouve que les produits de formule generale (i) 
possedent, outre leurs interessantes proprietes fongicides, des proprietes 
insecticides, acaricides et herbicides. 

L 1 activite insecticide se manifeste plus particulierement par 
5 contact, sur les Dipteres (Musca domestica), les Coleopteres (Tribolium 
confusum) et les Lepidoptares .(chenilles de Plutella maculipennis) a des 
doses comprises entre 10 et 100 g de matiere active par hectolitre. 

L 1 activity acaricide, associee a une bonne persistance, est 
interessante sur les acariens phytophages (Tetranychus telarius) a des doses 
10 comprises entre 10 et 100 g de matiere active par hectolitre. A des doses 
comprises entre 50 et 200 g. de matiere active par hectolitre, une activite 
ovicide importante se manifeste. 

L' activite herbicide se manifeste plus particulierement en 
prd-emergence sur les graminees (vulpin) a des doses comprises entre 0,5 et 
15 5 3cg de matiere active a 1 'hectare. 

L 'activite fongicide est polyvalente et se manifeste sur l'anthrac- 
nose du haricot (Colletrotrichum lindemuthianum) , le mildiou de la tomate 
(Fhytophtfcora infestans), le mildiou du tabac (Peronospora tabaci), l'oiMium du 
concombre (Erysiphe cichoracearum) et la rouille du ble (Puccinia glumarum) a 
20 des doses comprises entre 10 et 200 g de matiere active par hectolitre. 

La pr£sente addition conceme egalement les compositions insec- 
ticides, acaricides et herbicides renfermant comme produit actif au moins un 
derive du bore de formule generale (i) en association avec un ou plusieurs 
diluants ou adjuvants compatibles avec le ou les produits actifs et conve- 
25 nables pour l f utilisation en agriculture. Dans ces compositions la teneur en 
produit actif peut etre comprise entre 50 et 0,005 %* 

Ces compositions, qui peuvent Stre solides ou liquides, contiennent 
eventuellement d'autres fongicides, insecticides, - acaricides et/ou herbicides 
compatibles avec les produits de formule g6nerale (i). A titre d'exemples, les 
30 insecticides convenables peuvent £tre les derives phosphores tels que le 
parathion ou la phosalone ; les fongicides convenables peuvent etre des 
composes organiques tels que le manebe ou le benomyl ; les herbicides conve- 
nables peuvent Stre des triazines telles que la simazine, des urees telles que 
le monuron ou des derives phenoxyacetiques tels que le 2,4-D. 
35 Les nouveaux derives du bore de formule generale (i) sont employes 

de preference a raison de 50 a 100 g de matiere active par hectolitre d'eau, 
- et generalement, selon les especes a traiter, le type d'inf estation et le degre 
d 1 infestation, une quantite comprise entre 500 et 3000 litres par hectare est 
necessaire. 
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Les examples suivants, donnes a titre non limitatif , illustrent la 
present^ addition. 

Exemple 1 - 

A une solution de r&actif de Grignard preparee a partir de 3,3 g 
5 de magnesium et 20 g de (chloro-3 propyl)-1 m£thyl-4 piperaziae dans 60 cm3 
de tetrafyydrofuranne, on ajoute en 13 minutes et a 60°C une solution de 22,5 g 
de diph£nylchloroboranne dans 50 cm3 dither anhydre. Le melange r£actionnel 
est laisse pendant 4 h 30 a une temperature voisine de 20°C. Le residu obtenu 
apres concentration sous pression r£duite (20 mm de mercure) est dissous 

10 dans 200 cm3 de chlproforme, puis trait£ par 200 cm3 d'une solution aqueuse a 
30 % de chlorure d'ammonium. La couche chloroformique est decantee, lavee deux 
fois par 100 cn3 d'eau au total, s£ch£e sur du sulfate de sodium anhydre puis 
concentre e sous pression reduite (20 mm de mercure). L'huile obtenue (30,7 g) 
est reprise par 250 cm3 d'acide chlorhydrique N et extraite par trois fois 

15 100 cm3 d'ether au total. La phase aqueuse est alcalinisee par addition de 
soude 5 N jusqu ! a pH = 10 puis extraite par 3 fois 100 cm3 de benzene, et 
sechee sur sulfate de sodium anhydre. Apres concentration sous pression 
reduite (20 mm de mercure) le residu est solidifi£ par trituration dans 50 cm3 
d'oxyde d'isopropyle. Apr£s recristallisation dans 225 cm3 d^sopropanol, on 
obtient 6,3 g de diphSnyl-1,1 methyl-8 boro-1 azonia-5 aza-8 spiro [4,5] 
decane fondant a 176°C. 

Exemple 2 - 

A une solution de reactif de Grignard prepare a partir de 3,65 g 
de magnesium et 18,2 g de chloro-1 dim6thylamino-3 propane dans 30 cm3 de 

25 tetrahydrofuranne, on ajoute, en 22 minutes, 23,6 g de bis (fluoro-4 phenyl) 
chloroboranne en solution dans 30 cm3 d'dther anhydre. On maintient le melange 
reactionnel au reflux pendant 5 heures puis pendant 16 heures k une temperature 
voisine de 20°C. Le residu obtenu apres concentration sous pression reduite 
(20 mm de mercure) est dissous dans 200 cm3 de chloroforme. La solution ainsi 

30 obtenue est traitee par 110 cm3 d'une solution aqueuse a 30 % de chlorure 
d , ammonium. La couche chloroformique decantee est lavee par 2 fois 100 cm3 
d'eau au total, sechee sur sulfate de sodium anhydre. Apr&s concentration sous 
pression reduite (20 mm de mercure) et recristallisation du residu dans. 35 cm3 
d'ethanol, on obtient 18,5 g de dimethyl-1 , 1 bis (fluoro-4 phenyl)-2,2 aza- 

35 borolidine-1 ,2 fondant a 118°C. 

Le bis (fluoro-4 phenyl) chloroboranne peut etre prepare de la 
maniere suivante : 
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47 g de bis (fluoro-4 phdnyl) borinate de butyle et 35,7 g de 
pentachlorure de phosphore sont chauffes a 100 a C, jusqu'a obtention d'une 
solution. Apres evaporation des produits volatils sous pression reduite (20 mm 
de mercure) a 90°C, l'huile residuelle est distillee sous pression reduite. 
On obtient ainsi 39 g de bis (fluoro-4 phenyl) chloroboranne distillant a 
108°C sous 0,4 mm de mercure. 

Le bis (fluoro-4 phenyl) borinate de butyle peut Stre prepare 
par esterification de 71 g d'acide bis (fluoro-4 phenyl) borinique au moyen 
de 400 cm3 de butanol en operant dans 1 litre de toluene et en eliminant 
l'eau formee par distillation azeotropique. Par distillation sous pression 
reduite, on obtient 85 g de bis (fluoro-4 phenyl) borinate de butyle 

(P.E. 0 . 4 = 138«C). 

L'acide bis (fluoro-4 phenyl) borinique peut §tre prepare par 
hydrolyse chlorhydrique de son est2r aminoethylique qui peut Stre prepare 
selon le brevet americain 3. 1 17*854. 

Exemple 3 - 

A une solution de r£actif de Grignard preparee a partir de 2,5 g 
de magnesium et 12,4 g de chloro-1 dimethylamino-3 propane, dans 30 cm3 de 
tetrahydrofuranne, on ajoute en 15 minutes et en refroidissant au moyen d»un 
bain d'eau, 22 g de bis (chloro-3 phenyl) chloroboranne en solution dans 
50 cm3 d'ether anhydre. Apres 16 heures a 25°C environ les solvants sont 
Svapores sous pression reduite .(20 mm de mercure) et le residu obtenu est 
dissous dans 200 cm3 de chloroforme. La solution chloroformique est traitee 
par 100 on3 d'une solution aqueuse a 30 % de chlorure d'ammonium, decantee, 
lavee par trois fois 100 cm3 d'eau et sechee sur sulfate de sodium anhydre. 
Le residu obtenu apres concentration des solvants sous pression reduite 
(20 mm de mercure) est recristallise dans 250 cm3 .de propanol. 

On obtient ainsi 14,3 g de dimethyl-1,1 bis (chloro-3 phenyl)^, 2 
azaborolidine-1,2 fondant a 121°C. 

Le bis (chloro-3 phenyl) chloroboranne peut etre pr6pare de la 

maniere suivante : 

71 g de bis (chloro-3 ph6nyl) borinate de butyle et 50 g de penta- 
chlorure de phosphore sont chauffes a 100°C sous agitation jusqu'a obtention 
d'une solution. Apres concentration de la solution sous pression reduite 
(20 mm de mercure) a 90°C, l'huile residuelle est distillee. On obtient ainsi 
46,5 g de bis (chloro-3 phenyl) chloroboranne {S.E. Q ^ = 173 - 179°C). 



Le bis (chloro-3 phenyl) borinate de butyle peut etre prepare par 
esterif ication de 68 g d'acide bis (chloro-3 phenyl) borinique au moyen de 
288 cm3 de butanol en operant dans 1140 cm3 de toluene et en eliminant l f eau 
form£e par distillation azeotropique. Par distillation sous pression reduite 
5 on obtient 71 g de bis (chloro-3 phenyl) borinate de butyle (?«E-q ^ = 167°C). 

L'acide bis (chloro-3 phenyl) borinique peut etre prepare par 
hydrolyse chlorhydrique de son ester aminoethylique ou bis (chloro-3 phenyl)x>,2 
oxazaborolidine-1 ,3,2 (fondant a 142°c) qui peut etre prepare selon la methode 
de Y. RASIEL et H.K. ZIMMERMAN Jr., Ann., 649, 111 (1961). 

10 Exemple 4 - 

A une solution de reactif de Grignard preparee a partir de 2,5 g 
de magnesium et 12,4 g de chloro-1 dimethylamino-3 propane dans 30 cm3 de 
tetrahydrofuranne, on ajoute en 16 minutes et en refroidissant au moyen d'un 
bain d'eau, 22 g de bis (chloro-4 phenyl) chloroboranne en solution dans 

15 50 cm3 d 'ether anhydre. Apres 16 heures a une temperature voisine de 20°C, les 
solvants sont evapores sous pression reduite (20 mm de mercure). Le residu 
obtenu est dissous dans 200 cm3 de chloroforme. La solution chlorofonnique est 
traitee par 100 cm3 d'une solution aqueuse a 30 % de chlorure d'ammonium, 
decantee, lavee 3 fois avec 150 cm3 d'eau au total puis sechee sur sulfate 

20 de sodium anhydre. Apres concentration des solvants sous pression reduite 

(20 mm de mercure) le residu obtenu est recristallise successivement dans 

75 cn3 d'isopropanol puis dans 50 cm3 d'ethanol. 

On obtient ainsi 10 g de dimethyl-1,1 bis (chloro-4 phenyl) -2, 2 

azaborolidine-1,2 fondant a 107°C. 

25 47 g de bis (chloro-4 phenyl) chloroboranne (P*E. = 160*170°C) 

u, o 

peuvent etre prepares par action de 53 g de pentachlorure de phosphore sur 78 g 

de bis (chloro-4 phenyl) borinate de butyle. 

Le bis (chloro-4 phenyl) borinate de butyle (P*E. n = 170°C) 

9 

peut etre prepare selon la methode decrite par HAWTHORNE, J. Am . Chem. Soc, 
30 80, 4295 (1958). 

Exemple 5 - 

A une solution de 50 g de bis (chloro-4 phenyl) borinate de butyle 
dans 270 cm3 de tetrahydrofuranne , on ajoute en 40 minutes et a 20°C, 100 cm3 
d'une solution de chlorure de dimethylamino-3 propyl magnesium dans le tetra- • 
35 hydrofuranne (1,46 mcle/litre). Apres 16 heures a une temperature voisine de 
20°C, les solvants sont evapores sous pression reduite (20 mm de mercure) et 
le residu obtenu est dissous dans 300 cm3 de chloroforme. La solution 
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chloroformique est ensuite hydrolysee par 163 cm3 d'acide chlorhydrique 
phase organique est decantee, lavee par 150 cn3 d'eau et sechee sur sulfate de 
sodium anhydre. Apres evaporation du chloroforme sous pression reduite (20 mm 
de mercure), le residu obtenu est recristallise dans 65 cm3 d'ethanol. On 
obtient ainsi 32 g de dimethyl-1 , 1 bis (chloro-4 phenyl)-2,2 azaborolidine-1 ,2 
fondant a 107°C. 

Exemple 6 - - 

A une suspension de 6,9 g de bis (methoxy-4 phenyl) -2, 2 oxaza- 
borolidine-1 ,3,2 dans 40 cm3 d' ether anhydre, on ajoute a 15°C et en 8 minutes 

10 49 cm3 d'une solution de chlorure de dimethyl ami no -3 propyl magnesium dans le 
tetrahydrofuranne (1,74 mole/litre). Le melange reactionnel est chauffe au 
reflux pendant 16 heures. La solution jaune obtenue est hydrolysee par 40 cm3 
d'une solution aqueuse a 20 % de chlorure d'ammonium. La couche organique 
separee par decantation est lavee deux fois par 30 cm3 d'eau au total et 

15 sechee sur sulfate de sodium anhydre. Le residu obtenu apres concentration 
sous pression reduite (20 mm de mercure) est recristallise dans 15 cm3 
d'isopropanol. On obtient ainsi 5,3 g de dimethyl-1 ,1 bis (methoxy-4 
phenyl)-2,2 • azaborolidine-1 ,2 fondant a 107°C. 

Labis (methoxy-4 phehyl)-2,2 oxazaborolidine-1 ,3,2 (fondant a 

20 185°C) peut etre prepare selon la methode deorite par Y. RASIEL et 
H.K. ZIMMERMAN - Jr.. Ann. , 649 , 111. (1961 ). 

Exemple 7 - 

A une suspension de 30 g de bis (methyl thio-4 phenyl)-2,2 
oxazaborolidine-1 ,3,2 dans 50 cm3 dither anhydre, on ajoute en 20 minutes 

25 une solution de reactif de Grignard preparee a partir de 7,2 g de magnesium 

et 36,2 g de chloro-1 dimethylamino-3 propane dans 120 cm3 de tetrahydrofuranne. 
Le melange reactionnel est chauffe au reflux pendant 16 heures. La solution 
jaune obtenue est hydrolysee par 150 cm3 d'une solution aqueuse a 20 % de 
chlorure d'ammonium. La couche organique est decantee, lavee quatre fois par 

30 200 cm3 d'eau au total, et sechee sur sulfate de sodium anhydre. 

Apres concentration sous pression reduite (20 mm de mercure), le 
residu obtenu est solidifie par trituration dans 20 cm3 d ! ace tonit rile, puis 
recristallise 2 fois dans 25 cm3 d'acetonitrile puis dans 75 cm3 d'£thanol. 
On obtient ainsi 4,5 g de dimethyl-1, 1 bis (methylthio-4 pheny^-2,2 azaboro- 

35 lidine-1,2 fondant a 103°C. 

Labis ("methylthio-4 phenyl) -2, 2 oxazaborolidine-1 ,3,2 (fondant 
a 192-195°C)peut etre preparee selon la methode decrite par Y. RASIEL et 
H.K. ZIMMERMAN Jr., Ann., 649, 111 (1961 ). 



Exemple 8 - 

A une suspension de 27,8 g de bis (mfithyl-4 ph£nyl)-2,2 oxaza- 
borolidine~1 ,3,2 dans 200 cm3 d'ether anhydre, on ajoute une solution de 
reactif de Grignard prdparee a partir de 11,6 g de magnesium et 45 g 
5 chloro-1 dimethylamino-3 propane dans 200 cm3 de tetrahydrofuranne. Le 
melange reactionnel est chauffd au reflux pendant 16 heures. Apres refroi- 
dissenent, la solution obtenue est hydrolysee par 200 cm3 d'une solution 
aqueuse a 10 % de chlorure d'ammonium. La couche organique est decantee, 
lavee par quatre fois 250 cm3 d'eau puis s£chee sur sulfate de sodium anhydre. 
10 Apres concentration sous pression reduite (20 mm de mercure), le 

residu obtenu est solidifie par trituration dans 25 cm3 de methanol. Apres 
recristallisation dans 30 cm3 d'hexane on obtient 9,4 g de dimethyl-1,1 
bis(methyl-4 phenyl)-2,2 azaborolidihe-1 ,2 fondant a 106°C. 

La bis (m6thyl-4 ph£nyl)-2,2 oxizaborolidine-1 ,3,2 (P*F.= 205*C) 
15 peut etre preparee selon Y. EASIEL et H.K. ZIMMERMAN Jr., Ann., 649, 111 (1961). 

Exemple 9 - 

A une solution de 23 g de bis (mSthyl-4 phdnyl) borinate de butyle 
dans 125 cm3 de tetrahydrofuranne, on ajoute a -10°C et en 35 minutes, 55 cm3 
d'une solution de chlorure de dimethylamino-3 propylmagn£sium dans le tetra- 

20 hydrofuranne (1,58 mole/litre). Le melange reactionnel est maintenu a cette 
temperature pendant 1 heure puis pendant 16 heures k 25°C environ. Apres 
concentration sous pression r&duite (20 mm de mercure), le residu obtenu est 
repris par 200 cm3 de chloroforme et hydrolyse par 43 cm3 d'acide chlorhydriqueN. 
Apres decantation, la couche organique est lavee 2 fois par 200 cm3 d'eau puis 

25 sechee sur sulfate de sodium anhydre. Apr&s concentration sous pression 
reduite (20 mm de mercure), le produit brut obtenu est recristallis6 dans 
10 cm3 d'isopropanol. On obtient ainsi 7,8 g de dim£thyl-1,1 bis (methyl-4 
phenyl)-2,2 azaborolidine-1 ,2 fondant h 106°C. 

Le bis (methyl-4 phenyl) borinate de butyle (P.E. Q 2 = 160°c) 

30 peut etre obtenu selon HAWTHORNE, J. Am » Chem. Soc.,80, 4295 (1958). 

Exemple 10 - 

A une solution de 12,7 g de dimethyl-3,3 bis (methyl-4 phenyl)~2,2 
oxazaborolidine-1 ,3,2 dans 125 cm3 de tetrahydrofuranne, on ajoute en 15 minutes 
et a 25°C, 28,8 cm3 de solution de chlorure de dimethyl amino -3 propylmagnesium 
35 dans le tetrahydrofuranne (1,58 mole/litre). Apr£s 16 heures £ 25°C environ le 
tetrahydrofuranne est evapore sous pression reduite (20 mm de mercure). Le 
residu obtenu est repris par 125 cm3 de chloroforme et hydrolyse par 12,2 cm3 
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d'une solution aqueuse a 20 # de chlorure d'ammonium. Apres decantation, la 
couche chlorofonnique est lavee par 6 fois 100 cm3 d'eau puis sechSe sur 
sulfate de sodium 'anhydre. 

Le residu obtenu apres concentration sous pression reduite (20 mm 
5 de mercure) est recristallise dans 10 cm3 d'isopropanol. On obtient 6,7 g de 
dimfithyl-1,1 bis (methyl-4 phenyl>2,2 azaborolidine-1 ,2 fondant a 106°C. 

La dimethyl -3 ,3 bis (methyl-4 ph£nyl)-2,2 oxazaborolidine-1 ,3,2 
(fondant a 136°C)peut etre pr6paree selon la methode de Y. RASIEL et 
H.K. ZIMMERMAN Jr.,Ann. 649 ,111 (1961). 

10 Exemple 11 - 

A une solution de 16 g de bis (chloro-2 ph6nyl) chloroboranne 
dans 5Q.cm3 de tetrahydrofuranne, on ajoute, & 45°C, 33,3 cm3 d ! une solution 
de chlorare de dimethylamino-3 propylmagnesium dans le tetrahydrofuranne 
(1,79 mole/litre). Apres 16 heures a une temperature voisine de 20°C, la 

15 solution est concentree sous pression r6duite (20 mm de mercure). Le residu 
obtenu est dissous dans 100 cm3 de chloroforme et la solution obtenue est 
hydrolys£e par 70 cm3 d'une solution aqueuse a 30 % de chlorure d'ammonium. 
Apr£s decantation, la phase organique est lavee deux fois par 100 an3 d'eau 
au total, puis s<§ch£e sur sulfate de sodium anhydre. Le rdsidu obtenu apres 

20 concentration sous pression reduite (20 mm de mercure) est recristallise dans 
20 an3 d'ethanol. On obtient ainsi 5 g de dimethyl-1,1 bis (chloro-2 
ph£nyl)-2,2 azaborolidine-1 ,2 fondant a 139°C. 

" 16 g de bis (chloro-2 ph6nyl) chloroboranne (P.E. Q ^ 2 = 142°C) 
peuvent Stre prepares par action de 17 g de pentachlorure de phosphore sur 

25 24,1 g de bis (chloro-2 phenyl) borinate de butyle. 

Le bis (chloro-2 phenyl) borinate de butyle (P»E. Q 4 = 164°C) 
peut Stre prepare selon la mdthode de AI-TSE PO, CHIA-HSING PAIT et CHENG-HEHG 
KAO, HUA HSUEH HSUEH PA0,30, 79-82 (1964) 5 Chem. Abst, 61_, 1884a (1964). 

Exemple 12 - 

30 A une solution de 9 g de bis (methyl-4 phenyl) chloroboranne dans 

100 an3 de tetrahydrofuranne, on ajoute 49 cn3 d»une solution de chlorure de 
dibutylamino-3 propylmagnesium dans le tetrahydrofuranne (0,8 mole/litre). 
Apr£s 16 heures a une temperature voisine de 20°C, le tetrahydrofuranne est 
Svapore sous pression reduite (20 mm de mercure). Le residu obtenu est repris 

35 par 100 cm3 de chloroforme puis la solution est hydrolys£e par 100 cm3 d'une 
solution aqueuse a 10 % de chlorure d 1 ammonium. Apres decantation la couche 
organique est lavee par 3 fois 150 cm3 d'eau puis sechee sur sulfate de 
sodium anhydre. Le residu obtenu aprSs concentration sous pression reduite 



(20 mm de mercure). est solidifie par trituration dans 15 cm3 de methanol. 
Apres filtration puis recristallisation dans 135 cm3 de methanol, on obtient 
2,2 g de dibutyl-1,1 bis (methyl-4 phenyl)-2,2 azaborolidine-1 ,2 fondant k 
vers 84°C. 

5 Le bis (methyl-4 phenyl) chloroboranne (P.E. Q 1 = 140°C) peut 

etre prepare selon P.I. PAETZOLD, P.P. HABEDERER et R. MUELLBAUER, J, Organo- 
metal. Chem., 7, 45-90 (1967). 

Exemple 13 - 

A une solution de 25 parties de dimethyl-1,1 bis (chloro-4 phenyl)- 
10 2,2 azaborolidine-1 f 2 dans 65 parties d'un melange en parties egales de 

toluene et d'acetophenone, on ajoute 10 parties d'un produit de condensation 
d'octylphenol et d'oxyde d'ethylene raison de 10 molecules d'oxyde d'ethylene 
par molecule d'octylphenol. La solution obtenue est utilisee, apres dilution 
dans l'eau, k raison de 200 cm3 de cettc solution pour 100 litres d'eau. 

15 Exemple 14 - 

A une solution de 25 parties de dimethyl-1,1 bis (methyl-4 phenyl)- 
2,2 azaborolidine-1 ,2 dans 65 parties d'un melange en parties egales de toluene 
et d'acetophenone, on ajoute 10 parties d'un produit de condensation d'octyl- 
phenol et d'oxyde d'ethylene k raison de 10 molecules d'oxyde d'ethylene par 
20 molecule d'octylphenol. La solution obtenue est utilisee, apres dilution dans 
l'eau, k raison de 200 cm3 de cette solution pour 100 litres d'eau. 
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Composition insecticide, acaricide et herbicide caracterisSe 
ce quelle contient comme produit actif un ou plusieurs produits de forrm 
generale : 
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dans laquelle R j et Rg, identiques ou differents, rep resent ent un radical 
alcoyle contenant 1 a 4 atomes de carbone, ou forment avec l'atome d» azote 
adjacent un heterocycle 4 "5 ou 6 chafnons contenant eventuellement un second 
hetSroatome choisi dans le groupe des atomes d'azote, d'oxygene ou de soufre, 

10 X represent e un atome d'hydrogene ou d'halogene ou un .radical alcoyle, 
alcoyloxyle ou alcoylthio contenant 1 a 4 atomes de carbone ou un radical 
trifluoromethyle ou dimethyl sulfamoyle et les atomes de carbone du radical 
trim£thylene peuvent etre substitu£s par un ou plusieurs radicaux alcoyles 
contenant 1 a 4 atomes de carbone, en association avec un ou plusieurs 

15 diluants ou autres pesticides compatibles pour 1 'usage en agriculture. 



